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(54) Dlsposlttf pour chauffer des substances en creant des presslons elevees dans un champ de mlcro-ondes. 

© Le dispositif, destine a chauffer des substances dans 
ulT champ de mlcro-ondes, est concu pour des presslons 
elevees; les elements places dans le champ de mlcro- 
ondes sont realises dans un materiau transparent aux 
micro-ondes. Le dispositif se compose d'un reservoir exte- 
rieur (1) semblable a un cylindre et resistant a la pression, 
et d'un reservoir interieur (5) semblable a un cylindre; les 
reservoirs (1 , 5) sont munis respectivement d'un capuchon 
(3) et d'un couvercle (7) servant a lour fermeture. tntre la 
face laterale interieure (10) du reservoir exterieur (1) et la 
face laterale exterieure (11) du reservoir Interieur (5) est 
prevue une chambre intermddiaire (9) qui est reiiee a I'ex- 
terieur par des canaux de liaison (12) permettant d'admet- 
tre et d'evacuer un agent refrigerant 
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DISPOSITIF POUR CHAUFFER des substances en creant des 
PRESSIONS ELEVEES DANS UN CHAMP DE MICRO-ONDES 

L 1 invention concerne un dispositif pour chauffer 
des substances en creant des press ions elev&es dans un 
champ de micro-ondes , constitu§ d'un reservoir extSrieur 
semblable a un cylindre, resistant a la pression et com- 
5 prenant une enceinte en forme de pot et un capuchon qui 
sont relics l'un a 1' autre de maniere amovible par un as- 
semblage par engagement exterieur/int§rieur, d'un reser- 
voir int§rieur semblable a un cylindre et pourvu d'une ou- 
verture frontale, d'un couvercle correspondant et de 

10 moyens d'etanch§it§ pour fermer le r§servoir inter ieur de 
manidre Stanche, et d'un piston de pression qui agit sur 
la face exterieure du couvercle et prend appui de maniere 
61astique contre le reservoir exterieur, les elements du 
dispositif situes dans le champ de micro-ondes §tant r£a- 

15 lises dans un mater iau transparent aux micro-ondes. 

Dans la technique des laboratoires de chimie, le 
chauffage de substances par micro-ondes joue un rdle de 
plus en plus important car l'energie est directement deli- 
vree a la substance a chauffer et il n'est pas necessaire, 

20 comme dans le chauffage par 1' exterieur, de lui faire tra- 
verser les parois de I 1 enceinte par conduction thermique. 
Pour de nombreuses applications oH il s'agit d'atteindre 
des temperatures et/ou des pressions §lev6es, on fait done 
appel a des enceintes ferm§es de maniere Stanche a la 
. 25 pression. 

Un exemple d' application de ce type est la d6s- 
agr§gation d'une substance a l'acide, decrite dans un ar- 
ticle de synthese publie par H.M. Kingston et L.B. Jassie 
dans Analytical Chemistry 58 (1986) , 2534-2541. On designe 

30 par ce terme la decomposition d'une substance, a l'aide 
d'un ou plusieurs acides, en molecules ou ions el£men- 
taires specif iques a leurs Elements. Ces molecules ou ces 
ions peuvent ensuite etre determines qualitativement et 
quantitativement par une analyse des Elements. La 

35 dSsagregation a l'acide n^cessite geniralement des 
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temperatures elevees ; pour obtenir ces temperatures , on 
chauffe le melange acide-substance dans une enceinte 
fermee, ce qui genere des press ions elevees. 

Un dispositif de desegregation a l f acide d'une 
substance dans un champ de micro-ondes en vue de l f analyse 
des elements est d§crit dans la demande de brevet allemand publide 
DE-A-39 19 601 . En raison de 1 1 emploi d 1 acides forts comme 
reactifs de desagregation, on est liioite aux enceintes de 
desagregationen tetrafluoroethylene ou en quartz. Pour qu'un tel 
appareil de desagregation puisse etre ferme de maniere 
etanche a la pression, il est entoure d'un reservoir 
exterieur en matiere plastique. Le reservoir exterieur est 
semblable & un cylindre et coraporte une enceinte en forme 
de pot et un capuchon qui sont relies ensemble de maniere 
amovible. L 1 enceinte de desagregation, appeiee ci-apres 
« reservoir interieur », est elle aussi semblable £ un 
cylindre et comporte une ouverture frontale, un co.uvercle 
correspondant et un moyen d»etancheite. Pour fermer le 
reservoir interieur de maniere etanche £ la pression, un 
piston de pression prenant appui de maniere eiastique centre 
le reservoir exterieur appuie stir la face exterieure du 
couvercle. Le chauffage s'effectue dans le champ de micro- 
ondes d»un four S micro-ondes, 1' ensemble du dispositif 
etant alors soumis a l 1 action du champ de micro-ondes. 
Tous les elements du dispositif sont done realises dans un 
materiau transparent aux micro-ondes. 

Le dispositif decrit presente 1 1 inconvenient que, 
lors du chauffage de la substance placee dans le reservoir 
interieur, le reservoir exterieur en matiere plastique 
chauffe en raison du transport de chaleur et perd de sa 
resistance aux temperatures elevees ; ceci est egalement 
valable lorsqu'on emploie un reservoir interieur 
entiirement ou partiellement en matiere plastique. Par 
consequent, les temperatures inter ieures elevees ne 
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doivent §tre maintenues que pendant de courtes periodes, 
suivies de longues periodes de refroidissement. En 
revanche, en cas de chauffage prolong^, la temperature 
regnant dans le reservoir interieur ne doit pas depasser 
5 200 & 300 °C. Cependant, il existe beaucoup de mat6riaux 
difficiles a d§sagr£ger, corame par exemple les graisses, 
les huiles, le charbon, le coke, les mati&res plastiques, 
dont la ddsagrSgation exige des temperatures elevees 
pendant des p§riodes prolongees. Pour d€sagr6ger ces 

10 materiaux, le dispositif dicrit n'est pas optimal. En 
g6n§ral, le temps n£cessaire a une d§sagr§gation & I'acide 
diminue & mesure que la temperature augmente ; de nombreux 
materiaux dont la desagrSgation en dessous de la valeur 
limite de temperature indiqu&e dure longteraps, pourraient 

15 etre desagreges en un temps beaucoup plus court si les 
temperatures etaient plus elevees, 

L 1 invention a done pour but de concevoir un 
dispositif du type presents dans 1' entree en matiere, de 
fa9on a pouvoir atteindre des temperatures eievees pendant 

20 des periodes prolongees. 

Ce but est atteint avec un dispositif pour 
chauffer des substances en cr§ant des pressions elev§es 
dans un champ de micro-ondes, constitu€ d'un reservoir 
exterieur semblable a un cylindre, resistant a la pression 

25 et comprenant une enceinte en forme de pot et un capuchon 
qui sont relies l'un a I 1 autre de mani&re amovible par un 
assemblage par engagement exterieur/ interieur, d'un reser- 
voir interieur semblable a un cylindre et pourvu d'une ou- 
verture frontale, d'un couvercle correspondant et de 

30 moyens d'etancheite pour fermer le reservoir interieur de 
maniere etanche, et d'un piston de pression qui agit sur 
la face exterieure du couvercle et prend appui de manidre 
eiastique contre le reservoir exterieur, les elements du 
dispositif situes dans le champ de micro-ondes 6tant r§a- 

35 lises dans un mater iau transparent aux micro-ondes, 
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caracteris& en ce qu'il comprend une chambre intermediaire 
entre la face laterale interieure du reservoir exterieur 
et la face laterale exterieure du reservoir interieur, et 
des canaux de liaison entre la chambre intermediaire et 
1' exterieur pour admettre et evacuer un agent refrigerant. 

La chambre intermediaire est parcourue par 1» agent 
refrigerant et sert ainsi a dissocier, sur le plan 
thermique, les reservoirs inter ieur et exterieur, et a 
refroidir le reservoir interieur. De manidre avantageuse, 
la distance entre la face laterale interieure du reservoir 
exterieur et la face laterale exterieure du reservoir 
interieur est de I'ordre de 1/50 a 1/2 du diametre 
exterieur du reservoir interieur. Le reservoir interieur 
est maintenu en position par au moins une entretoise 
radiale dispos§e a proximite de I'ouverture du reservoir 
interieur, entre le reservoir interieur ou le couvercle du 
reservoir interieur et le reservoir exterieur. Le 
reservoir interieur ne repose sur le fond du reservoir 
exterieur que par une partie de sa propre surface de 
fond ; la partie de la surface de fond qui n'est pas en 
contact comporte, comme la face laterale du reservoir 
interieur, une chambre intermediaire qui la separe du 
reservoir exterieur et qui est parcourue par l 1 agent 
refrigerant. 

De preference, les canaux de liaison sont disposes 
de fagon que le reservoir interieur soit uniformement 
entoure d' agent refrigerant. L 1 agent refrigerant employe 
est, de preference, de l f air, ma is d'autres substances 
gazeuses ou liquides peuvent egalement etre utilisees, i 
condition qu f elles n 1 absorbent pas ou peu les micro- 
ondes. L 1 agent refrigerant peut etre refouie ou aspire a 
travers les canaux de liaison et la chambre intermediaire 
par des moyens d 1 alimentation de type pompe. Cependant, 
les agents refrigerants gazeux peuvent egalement §tre 
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prSlevSs d 1 u n e bouteille sous pression et mis en 
circulation dans le dispositif. 

Dans le dispositif conforme a l f invention, le 
refroidissement du reservoir exterieur lui permet de 
5 conserver sa resistance, m§me a des temperatures 
interieures Slevees. Dans des modes de realisation mettant 
en oeuvre un reservoir interieur entierement ou 
partiellement en matiere plastique, ce refroidissement a 
egalement une incidence b§n§fique sur la resistance du 

10 reservoir interieur. On atteint ainsi, sur des periodes 
prolongees, des temperatures egales ou superieures a 
400 °C. Pour la desagregation a l'acide, ceci a pour 
avantage, par exemple, de permettre la desagregation de 
beaucoup des materiaux cites difficiles a desagreger, et, 

15 en general, de reduire considerablement les temps de 
desagregation des materiaux pouvant etre desagreges a 
temperature moins eievee. 

De maniere avantageuse, le chauffage dans le 
champ de micro-ondes peut avoir lieu par exemple egalement 

20 dans celui d'un resonateur a cavite ou a guide d'ondes. 
Dans ce cas, le dispositif peut etre agence de fa?on a 
n'etre expose au champ de micro-ondes que dans la zone de 
1' enceinte en forme de pot. La zone de couvercle, qui 
n'est pas exposee au champ de micro-ondes et qui comporte 

25 des capteurs de pression et tous les equipements 
correspondants, peut etre realisee dans des materiaux 
habituels qui ne sont pas necessairement transparents aux 
micro-ondes . 

Un mode de realisation de 1' invention sera 
30 maintenant deer it a titre d' exemple en reference a la 
figure 1 qui represente une vue en coupe (axiale) d'un 
dispositif conforme a I 1 invention. 

Le mode de realisation represente se compose, pour 
I'essentiel, d'un reservoir exterieur (1) en matiere 
35 plastique dans lequel est place un reservoir interieur (5) 
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en verre au quartz. Le reservoir exterieur (1) se compose 
d f une enceinte en forme de pot (2) et d'un capuchon (3) 
qui sont reliis Pun a 1' autre, de maniere amovible, par 
un assemblage par engagement exterieur/ interieur (4) . Le 
5 reservoir int§rieur (5) comporte une ouverture frontale 
(6) et un couvercle correspondant (7) . Les moyens 
d'6tancheit§ servant a fermer le reservoir inter ieur (5) 
de maniSre §tanche ne sont pas repr§sent§s ; il peut 
s'agir, par exemple, d'un joint annulaire ou a levres. Sur 

10 la face exterieure du couvercle (7) agit un piston de 
pression (8) qui prend appui, de maniere elastique, centre le 
capuchon (3) du reservoir exterieur (1) . Entre la face 
latferale interieur e (10) du reservoir exterieur (1) et la 
face lat£rale exterieure (11) du reservoir inter ieur (5) 

15 se trouve une chambre intermediate (9) remplie d 1 agent 
refrigerant. Des canaux de liaison (12) relient la chambre 
interm§diaire (9) avec 1' exterieur (13) afin d'admettre et 
d'evacuer l 1 agent r£frig£rant. Une entretoise radiale (14) 
dispos§e a proximite de l f ouverture (6) du reservoir 

20 interieur (5) sert S centrer le reservoir interieur (5) . 
Pour permettre de pousser le reservoir interieur (5) hors du reser- 
voir exterieur (l),le fond de ce dernier est perce d'un trou 
axial (15). Le fond (16) du reservoir interieur (5) repose 
sur le bord interieur (17) du trou (15). La majeure partie 

25 du fond (16) n'est pas en contact ; le reservoir interieur 
(5) est done egalement refroidi dans la zone de son fond 
(16). 
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REVEND I C ATI ONS 

1. Dispositif pour chauffer des substances en 
creant des pressions 61ev6es dans un champ de micro-ondes , 
constitu§ d'un reservoir ext^rieur semblable a un 
cylindre, resistant a la pression et comprenant une 
enceinte en forme de pot et un capuchon qui sont relies 
l'un a 1' autre de maniere amovible par un assemblage par 
engagement ext§rieur/int&rieur, d'un r§servoir inter ieur 
semblable Sl un cylindre et pourvu d'une ouverture 
frontale, d'un couvercle correspondant et de moyens 
d'6tancheite pour fermer le reservoir interieur de maniere 
£tanche, et d'un piston de pression qui agit sur la face 
exterieure du couvercle et prend appui de manidre 
§lastique contre le reservoir ext£rieur, les elements du 
dispositif situes dans le champ de micro-ondes etant rea- 
lises dans un mater iau transparent aux micro-ondes, 
caract§rise en ce qu'il comprend une chambre intermediaire 
(9) entre la face laterale inter ieure (10) du r§servoir 
ext&rieur (1) et la face laterale exterieure (11) du 
reservoir interieur (5) , et des canaux de liaison (12) 
entre la chambre intermediaire (9) et 1'exterieur (13) 
pour admettre et evacuer un agent refrigerant. 

2. Dispositif conforme h la revendication 1, 
caracterise en ce que la distance entre la face laterale 
inter ieure (10) du reservoir exterieur (1) et la face 
laterale exterieure (11) du reservoir interieur (5) est de 
I'ordre de 1/50 a 1/2 du diametre exterieur du reservoir 
interieur (5). 

3. Dispositif conforme a la revendication 1 ou 2, 
caract§rise en ce qu'il comprend au moins une entretoise 
radiale (14) disposee a proximite de 1' ouverture (6) du 
reservoir intirieur (5) , entre le reservoir interieur (5) 
ou le couvercle (7) du reservoir interieur (5) et le 
reservoir exterieur (1). 
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